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Oie ffolgenden Angaben sind den vom Anmelder eingereichten Unterlagen entnommen 

Verianren zur Gewinnung von Roh-1,3-Butadien durch Extraktivdestillation aus einem C4-Schnitt 

Fs wiffi r»in Vcrfahren zur Gewinnung von Roh-1,3-Bu- 
iad»ofi durch Extraktivdestillation aus einem C^-Schnitt 
mil einen solektiven Losungsmittel in einer Trennwand- 
koloi./it; (TK) vorgeschlagen, in der eineTrennwand (T) in 
Kolonnenlangsrichtung unter Ausbildung eines ersten 
Teilbc'oichs (A), eines zweiten Teilbereichs (B) und eines 
untGfcn ciemeinsamen Kolonnenbereichs (C) angeordnet 
isi und dcr cine Extraktivwaschkolonne (K) vorgeschattet 
ist. 
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Beschieibung 

10001 1 Die Erfindung betrifft ein Verfahren zur Gewinnung von Roh-l,3-Buladien durch ExlraktivdestiUation aus ei- 
ncm C4-Schnill mil eineni selektiven Losungsmittel sowie eine hierfur geeignele Anlage. ^. ^ j 

|00(J21 Die Gewinnung von Roh-l,3-Buladien aus eineni CVSchnitI ist wegen der geringen Unlerschiede der Kompo- 
ncnicn dcs CVSchnittes in den relativen Huchiigkeiten ein kompUziertes destillaiionsiechnisches Problem^Daher wird 
die Aufircnnung durch eine sogenannte ExlraktivdestiUation durchgefuhrt, das heiBi eine DesiiUaiion unter Zugabe eines 
Extraktionsmitiels. das einen hoheren Siedepunkt als das aufzuirennende Gemisch aufweist und das die Unterschiede in 
den reiativcn Huchiigkeiten der aufzutra)nenden Komponenten erhoht. Durch Hinsatz geeigneier Hxiraktionsmitiel kann 
aus dcm oenannien C4-Schniii miuels ExlraktivdestiUation eineRoh-l,3-Buiadienfrakiion ethalien werden, die anschhe- 
Bend in RcindesliUationskolonnen weitergetcinigt wird ncben einem Strom, der die weniger ISshchen KohlenwMscr- 
sioffe als 1 3-Butadien, insbesondere Butane und Butene enthalt, sowie einem Strom, der die leichter loshchen Kohlen- 
wasserstoffe als 1 3-Buladien, insbesondere die Butine sowie gegehenenfalls 1 ,2-Butadien enthalt ^ , , » „ 

100031 Vorliesend wird als Roh-l,3-Butadien ein Kohlenwasserstoffgemisch bezeichnel, das das Wertprodukt l,J-Bu- 
ladien in einem Anteil von mindestens 80 Gew.-%, bevorzugi 90 Gew.-%, besonders bevorzugt 95 Gew.-%, Rest Verun- 

IflSoir^Deireesenuber wird als Rein-1,3-Butadien ein Kohlenwasserstoffgemisch bezeichnet, das das Wertprodukt 
1.3-Butadien in einem Anteil von mindestens 99 Gew.-%, bevorzugi 99,5 Gew.-%, besonders bevorzugt 99,7 Gew.-%, 

Rest Verunreinigungen enthalt. , j- •„ *:^i,„;tt 

100051 Die DE-A ^1 ''4 365 beschieibt ein Verfahren zur Gewinnung von 1,3-Butadien aus einem C^-Schnitt wobei 
zunachst durch Extraktivdestillation ein Rein- 1,3-Butadien erhalten wird, das anschlieBend destiUativ zu Roh-l,3-Buta- 

dien weiterverarbeitet wird. ■. a ■ v i „„ 

10006] Nach dem Verfahren der DE-A 27 24 365 erfolgt die Extraktivdesallation in einer Anlage mit drei Kolonnen 
dem sogenannten Hauptwascher. Gegenslromer bzw. Nachwascher. Im Hauptwascher wird der verdampfte U^^chnitt 
im Gegenstrom mit dem Extraktionsmiltel, insbesondere N-MethylpynoUdon, im folgenden abgekurzt ak NMP be- 
zeichnel in Koniakt gebracht. Dabei werden die in NMP besser loslichen Komponenten Propin, BuUsnm, 1-Buun, 1,2- 
Butadicn 1 3-Butadicn sowie cis-2-Butcn absorbicrl. Die in NMP schlcchtcr als 1,3-Buiadicn losUchcn Komponenten, 
insbesondere ein Gemisch aus Butenen und Bulanen, werden am Kopf des Hauptwaschers abgezogen. Das Sumpfpro- 
dukt des Hauptwaschers wird auf den Kopf der zweilen Kolonne der ExtraklivdesliUationsanlage des Gegenstrom«-s, 
eeDumot Der Gegenslromer besteht aus einem Ober- und einem Unterteil, die unterschiedliche Aufgaben haben: Das 
Obeneil stellt verfahrenstechnisch die Verlangerung des Hauptwaschers dar, wahrend das Unterteil dem Nachwascher 
zuzuordnen isu Im Oberteil werden die im Losungsmittel gelosten Resianieile von Butenen ausgestnppi und dem Haupt- 
wascher emeul zugefUhn. Am Obergang vom Unterteil zum Oberteil des Gegenstromei^ wird ein mil 1,3-Butadien an- 
eereicherter Suonf, der auBerdcm noch im Losungsmittel besser als 1,3-Butadien losUche Komponenten, insbesondere 
C,- und C^-Acetylene, sowie 1,2-Butadien, cis-2-Buten und Cj-Kohlenwasserstoffe enthalt. abgezogen. Da somit am 
Ubereans vom Unterteil zum Oberteil des Gegenstromers ein Teil des aufetromenden Dampfes abgezogen wird, muB, 
um einen enisprechend guten Stoffubergang in der gesantten Kolonne zu gewahrleisten, aus hy<frodynamischen Gruncten 
das Oberteil des Gegenstromers im Vergleich zum Unterteil mit kleinerem Durchmesser ausgefuhrl werden Die hierflir 
erforderliche Verjungung ist konstniktionstechnisch schwieriger zu realisieren gegenUber einem Apparat mit konstantem 
Durchmesser iiber die gesamte Hohe. . 
[0007] Im Gegenstromersumpf erfolgt eine Vorausgasung der in NMP gelosten Kohlenwasserstoffe; teilenigasies 
NMP wird zur voUstandigen Entgasung in die Ausgaserkolonne gepumpi. 

100081 Aus dem am Obergang zwischen Unterteil und Oberteil des Gegenstromers abgezogenen dampfiTormigen 1 ,3- 
butadienhaltigen Strom werden in einer dritten Kolonne der ExirakiivdestiUationsanlage, dem Nachwascher, die C4-Ace- 
tvlene ebenfalls durch selektive Gegenstxomwasche mit NMP entfemt. Die in NMP besser als 1,3-Buiadien loshchen 
Komponenten 1-Butin und Butenin gehen in Lbsung und am Kopf des Nachwaschers erhali man sogenanntes Roh- 1,3- 
Butadien, ein Kohlenwasserstoffgemisch mit der eingangs definierten Mindestkonzentrauon ati Wertprodukt ^3-Buta- 
dien, das als Vertinreinigungen insbesondere noch 1,2-Butadien, Propin cis-2-Buten sowie Cs-Kohlenwasserstoffe ent- 

fSU] Das Sumpfprodukt des Nachwaschers, ein mit C4-Aceiylen und 1,3-Buiadien beladcnes NMP, wird zum Ge- 
senslromer zuruckgepumpt. Die C4-Acetylene findel man im Gegenstromersumpf wieder, von wo aus sie init dem tei- 
lenteasten NMP-Strom zwecks VoUausgasung zur Ausgaserkolonne gepumpt werden. Die Ausschleusung der C4-Ace- 
lylene aus dem System ertolgl als Seilenabzug der Ausgaserkolonne uber eine kleine Wasserwasche zur Vermeidung von 
Losungsmitlelverluslen sowie partielle Kondensalion mil Kiihlwasser. 

[00101 Die Aufbei^itung des beladenen NMFs erfolgt nach Aufheizung und Vorausgasung im Gegenstromersumpf in 
der bereiis genannien Ausgaserkolonne, in der man voUstandig entgastes NMP am Sumpf erhalt und in der am Kopf ein 
gasformiger Kohlenwassersioffstrom anfailt, der Uber einen Kompressor in den unieren Bereich des Gegenstromers zu- 

[oOlll^^Diraus DE-A 27 24 365 bekannte Verfahren zur Gewinnung von Rob- 1,3-Butadien durch Extraktivdestillation 
aus einem C4-Schniii hat insbesondere den Nachteil, daB es eine Rxtrakiivdesiillationsanlage mil drei Kolonnen erfor- 
dert wobei die miiilere Kolonne, der Geeenslromer, aus hydrodynamischen GrUnden mit einem groBeren Durchmesser 
im Unterteil und einem kleineren Durchmesser im Obeneil und von daher mit einer konslrukiionslechnisch aufwandigen 
Einschnurung zwischen Unterteil und Oberteil versehen sein muB. , . ,. ^ _f u 

[00121 Es war dem gegenuber Aufgabe der Erfindung, ein verbessertes, insbesondere wirtschatUicheres Verfahren zur 
Gewinnung von Roh-1 ,3-Buiadien durch Exu-aktivdestiUation aus einem Ca-Schnitt sowie eine hierfUr geagnete Extrak- 
./tivdestillationsanlagezur Verfugungzu stellen. 
/// 100131 Die Aufgabe wird gelosl durch ein Verfahren zur Gewinnung von 1,3-Roh-Butadien durch Extraklivdesiillaiion 
f aus einem (VSchnili mit einem selektiven Losungsmittel in einer Trennwandkolonne. in der eine Trennwand in Kolon- 
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nteren gemeinsamen 



nenlangsrichtung unler Ausbildung ^|^crsten Teilbereichs, eines zweiten Teilbereichs und j 
Kolonnenbereichs angeordnet ist sowie mil einer vorgeschalteien Extraktivwaschkolonne. 
[0014] Dutch die Erfindung wird somii ein Verfahren zur Gewionung von Roh-l,3-Butadien durch ExtraktivdesliUa- 
lion sowie eine hierfur geeignete Extraktivdestillationsanlage zur Verfiigung gestellt, wonach lediglich 2 Kolonnen be- 
notigi werden, die dariiber hinaus einen konstanten Durchmesser uber die gesamte Kolonnenhohe und somit keine Nfer- 
jungung aufweisen. 

[0015] Der vorliegend als Ausgangsgemisch einzusetzende sogenannte C4-Schnitl ist ein Gemisch von Kohlenwasser- 
sloffen mit uberwiegend vier Kolilenstoffatomen pro Molekul. C4-Schnitte werden beispielsweise bei der Herstellung 
von Hthylen und/oder Propylen durch ihermisches Spalten einer Petroleumt'raktion wie verflussigies Petro[eumgas, 

.Leichtbenzin oder Gasbl erhalten. Weiierhin werden C4-Schniite bei der katalyiischen Dehydrierung von n-Butan und/ 
Oder n-Buten erhalten. C4-Schnitte enthalten in der Regel Butane, n-Buten, Isobuten, 1,3-Butadien, daneben geringe 
Mengen an C3- und Cs-Kohlenwasserstoffen, sowie Butane, insbesondere 1-Butin (Ethylacetylen) und Butenin(Vinyla- 
cetylen). Dabei berragl. der 1 ,3-Buradiengehalt im allgemeinen 10 bis 80Gew.-%, vorzugsweise 20 bis 70 Gew.-%, ins- 

* besondere 30 bis 60 Gew.-%, wahrend der Gehalt an Vinylacetylen und Ethylacetylen im allgemeinen 5 Gew.-% nichl 
ubersteigt. 

[0016] Ein typischer Ca-Schnitt weist die folgende Zusammensetzung in Gewichtsprozenten auf: 



Fropan 


0-0,5 


Propen 


0-0,5 


Propadien 


0-0,5 


Propin 


0-0,5 


n-Butan 


3-10 


i-Butan 


1-3 


1-Buten 


10-20 


i-Buten 


10-30 


trans-2-Buten 


2-8 


cis-2-Buten 


2-6 


1,3-Butadien 


30-60 


1 ,2-Butadien 


0,1-1 


Ethylacetylen 


0,1 -2 


Vinylacetylen 


0,1-3 


Cs-Kohlenwasserstoffe 


0-0,5 



[0017] Fiir die eingangs bereits definierte Extraklivdestillation kommen fur das vorliegende Trennproblem, der Gewin- 
nung von l,3~Butadien aus dem C4-Schnitt, als Extraktionsnuttel, d. h. als selektive Losungsmittel, genereli Substanzen 
oder Gemische in Frage, die einen hoheren Siedepunkt als das aufzutrennende Gemisch sowie eine groBere Afifinitat zu. 
konjugierten Doppelbindungen undDreifachbindungen als zu einfachen Doppelbindungen sowie Einfachbindungen auf- 
weisen, bevorzugl dipolare, besonders bevorzugt dipoiar-aprolische Losungsmittel. Aus apparatetechnischen Griinden 
werden wenig oder nicht korrosive Substanzen bevorzugt. 

[0018] Geeignete selektive Losungsmittel fiir das erfindungsgemaBe Verfahren sind zum Beispiel Butyrolacton, Nilrile 
wie Acetonitril, Propionitril, Methoxypropioninitril, Ketone wie Aceton, Furfurol, N-alkylsubstituierle niedere aliphati- 
sche Saureamide, wie Dimethylformamid, Diethylfonnamid, Dimethylacetamid, Diethylacetamid, N-Formylmorpholin, 
N-alkylsubstituierte cyclische Saureamide (Lac tame) wie N-Alkylpyrrolidone, insbesondere N-Methylpyrrolidon. Im 
allgemeinen werden N-alkylsubstituierte niedere aliphatische Saureamide oder N-alkylsubstituierte cyclische Saurea- 
mide verwendet. Besonders vorteilhaft sind Dimethylformamid und insbesondere N-Methylpyrrolidon. 
[0019] Es konnen jedoch auch Mischungen dieser Losungsmittel untereinander, zum Beispiel von N-Methylpyrrolidon 
mit Acetonitril, Mischungen dieser Losungsmittel mit Colosungsmitteln wie Wasser und/oder tert.-Butylether, zum Bei- 
spiel Methyl-tert.-butylelher, Ethyl-tert.-bulylethar, Ptopyl-tert.-butylether, n- oder iso-Butyl-tert.-bulylether eingesetzt 
werden. 

[0020] Besonders geeignet ist N-Methylpyrrolidon, vorHegend abgekiirzt als NMP bezeichnet, bevorzugt in waBriger 
Losung, insbesondere mit 7 bis 10 Gew--% Wasser, besonders bevorzugt mit 8,3 Gew.-% Wasser. 
[0021] HrfindungsgemaB wird das Verfahren in einer 'irennwandkolonne durchgetuhrt, in der eine Irennwand in Ko- 
lonnenlangsrichtung und Ausbildung eines ersten Teilbereichs, eines zweiten Teilbereichs und eines unteren gemeinsa- 
men Kolonnenbereichs angeordnet ist und die mit einer vorgeschalteten Extraktivwaschkolonne verbunden ist. 
[0022] Trennwandkolonnen werden in bekannter Weisc fiir komplexere Trennaufgaben, in der Regel fur Gemische von 
mindestens drei Komponenten, wobei die Finzelkomponenten jeweils in reinerForm erhahen werden sollen, eingesetzt. 
Sie weisen eine Trennwand auf, d. h. in der Regel ein in Kolonnenlangsrichtung ausgerichtetes ebenes Blech, das eine 
Quervermischung der Russigkeits- und Brudenstrome in Teilbereichen der Kolonne verhindert 

[0023] Vorliegend wird eine besonders ausgestaltete Trennwandkolonne eingesetzt, deren Trennwand bis am obersten 
Punkt der Kolonne durchgezogen ist und somit eine Vermischung von Flussigkeits- und Briidenstromen lediglich im un- 
teren gemeinsamen Kolonnenbereich gestauet. Der sogenannte erste und zweiie Tfeilbereich sind durch die Trennwand 
voneinander getrennt. 

[0024] Die Extraktivwaschkolonne ist eine Gegenstromwaschkolonne und entspricht im wesentlichen dem aus dem 
Stand der Technik bekannten Hauptwascher. Die Extraktivwaschkolonne hat jedoch, bei vergleichbarer Kapazitat mit der 
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,s .ten S.una tier Technik bekannten Anlage, eine geringere Bauhohe als der Haupiwascher, da ein Teil der TVennauf- 
.los I lauplw^^ nunmehr vom oblren Bereich des ersten Teilbereichs der TVennwandkolonne ubemommen 

« till. . 
|(Nl25| N:ivli cincr bevoraugten VerfahrensfUhrung wird 

.Icr ( ■ -Schniit dem ersten Teilbereich, bevorzugt in dessen mittleren Bereich, zugefuhri, 

.lor K:.prsrro.n aus dera ersten Teilbereich der Trennwandkolonne der Extraktivwaschkolonne, in deren unteren 

'^r.t' KStW^/aschkolonne eine Gegenstromextraktion durch Beaufschlagung mit einem ersten Teilstrom des 
>< lckiuonU>sungsinittelsimoberen Bereich der Extraktivwaschkolonnedurchgefuhn, _h.„ nK^r 

' Ix „u sclck.ivL Losungsmitt^l weniger als 1,3-Butadien loslichen Komponenten des Q-Schniltes werden uber 

''t'^:::;:^^:^^^ den ohe^n Bereich des ersten Ui.hereichs der Trenn- 

' tl'£nTa:;SonS"wird itn rmtderen Bereich des zweiten Teilbereichs ein zweiter Teilstrom des selektiven 

' 'Tft^niSmpfd^SLwandkolo^^^ wird mit den neben 1,3-Butadien im selektiven Losungsmittel besser als 
1 Miu:.aicn Jlichen Komponenten des C4-Schniues beladenes selektives ''g^'^'"^! ^^g^^^S^^^len 
a .. K..,.lpr.Hlukt wird aus dem zweiten Teilbereich der Trennwandkolonne als 1.3-Rohbutad,en abgezogen. 

li....r/i.Kt wird somiideraufzutrennende (VSchnittdem ersten Teilbereich der TVennwandkoIonne, besonders 

Z ^u'::::";^^^^ Gegenstromextraktion durch Beaufschlagung mit einem ersten Tfeilstrom des selekti- 

X . . 1 . ">...,.-nM.uK in. oberen Bereich der Extraklivwaschkolonne durchgefuhrt, 

^,.;,.x.n 1 osungsmittcl wcnigcr ah l,3-Butadicn-16slichcn Komponenten des Q-Schnittcs ubcr Kopf der Ex- 

U « .t'l Jnc abgezogen. besonders bevorzugt in einem Kondensator am Kopf der Extrakuvwaschkolonne kon- 
TZn "im u- .lucisc 1 Rucklauf emeul auf die Extraktivwaschkolonne aufgegeben. im tibngen als em uberwiegcnd 
lii I iiv ujuj liuicnc cnlhaliendes Nebenprodukt abgezogen. . , , , . j 

Irn^l > uS Ik- Ruckluhrung des Sumpfstroms der Extraktivwaschkolonne, d. h. emem Strom der neben dem selefc- 

Z s • mil" cnihalt. in den oberen Bereich des ersten Teilbereichs der Trennwandkolonne kann durch den Stoffaus- 
; CO dicsom Strom und dem dampflformig aufgegebenen Q-Schnitt im oberen Bereich des ersten Teilbe- 
■ U. Z Tr -nnwundkolonne eine Gegenstromextraktion unter Ausschleusung der im selektiven LosungsmitUel wem- 

1 . as 1 "uutadicnloshchen Komponenten am Kopf des ersten Teilbereichs der Trennwandkolonne erfolgen_ 
H»0»| A. .' unteren Ende der Trennwand falh ein dampflormiger Strom an, der ..eb«, 1,3-Butadieii die selekuven 
riu^^s. n cl bcsscr als l.VButadien-loslichen Komponenten des Q-Schnitts, msbesondere U-Acetylene enOialt. 
W ; cln .us dem aufsteigenden dampffomiigen S^rom im Gegenstrom mit einenj zweiten Teils^om des se^ekUven 
.Cn^M ..cK das in. niitderen Bereich des zweiten Teilbereichs der Trennwandkolonne autgegeben wird, ausgewa- 
whc^I 1 ia np mn^^^^^ aus dem zweiten Teilbereich der Trennwandkolonne wird abgezogen, wobei es 

w"/ . ic nc m Ko^^^^ am Kolonnenkopf kondensiert, ein Teilstrom des kondensierten Kopfsuomes zuruck 

r.«^l'''ltul"rfgS^^^^ 

rivvnMr"." der aus dem Stand der Technik bekannten ExtraktivdestiUauonsanlage. Dann ertolgt. yialog dem 
cn'sp ct- K-ndcn Apparateteil aus dem bekannten Verfahren, eine Vorausgasung der im selektiven 8^^°^ " 

K..I Ic ,« as^^rT-o^S deren Ruckfiihrung in den der Verlangerung des Hauptwaschersen^prechenden ersten Teilbe^^^^^^ 
der hcnnt'ndkolo^ne und das Abziehen des teilbeladenen UJsungsmiitels aus dem Kolonnensumpf zwecks voUstandi- 

S - r l^rbiv^lt^'r^^^^^^^ wird der BrUdenstrom am unteren Ende der Ttennwand der ^enn- 

r,^^^^.oU nnc- I rch .ccigne.e MaBnahmen dergestal. aufgetrennt, daB der Teilstrom. der in den ersten Teilbereich der 
7^ nn ..elciict wird croBer ist als der Teilstrom. der in den zweiten Teilbereich der Trennwandkolonne ge- 
D ;r.i 1^;^^ unS^^^^^^^ L Br^denstroms am unteren Ende der Trennwand kann in einfacher und 

.uvcrra' vit^or wlc die Jeforderte Produkts^zifikation des am Kopf des zweiten Teilbereichs der Trennwandkolonne 
ah ■c/o-cncn Roh-l..i-Butadien-Stroiiisgewahrleistet werden. j^^iv^^^ 
tm.M 1 ■ UcLdcrs bevorzugt kann eine derartige ungleiche Auftrennung des Bj^denstroms am umeren Ende de T^nn- 
LmuI 'ladurch crrcichi werden, daB die Ttennwand auBermittig angeordnet wird, und zwar der Oestalt, daB der zweitc 
r.-iiK rci h klcincrisi eeeenuber dem ersten Teilbereich der Trennwandkolonne. 
r,„ mi^^^^ ^^^^^ wird die Trennwand auBermiuig der Gestal, ^angeordnet, daB das QuerschmttsverhaUms 

cs .'rs.cn Tcilhcreichs 7um zweiten Teilbereich im Bereich von 8 : 1 bis 1,5 : 1. msbesondere bei 2.3 : 1 liegt. 
Mi^T A c na fv od<^ zusatzlich zur auBermittigen Anordnung der TYennwand k^n der °™ ""'f ^^^^ 

1 :!!lc ir Trcnnwan(l durch weitere MaBnahmen. beispielsweise Klappen oderLeitblecheim gewunschten VerhalUiis auf 
die hcidcn l'cilbcrciclic der Trennwandkolonne aufgeieilt werden. -c-^o. 
6. (WW i Vnc wciicrc .usaizliche oder aliemaiive MaBnahme zur Aufteilung des Brudenstroms am unteren Ende der 
Trcnnwund bcsich. in der Einstellung der Warmeabfuhrungsleistung des Kondensators am Kopf des zweiten Teilbe- 

'S^1^\^::::Z:^^ is. dadurch gekennzeichnet, daB die DrUcke am oberen Ende der beiden 
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Teilbereichc der Trennwandkolonne jlURs getrenni regelbar sind. Dadurch kann die erford^^B Produktspezifikation 

des Roh-K3-Buiadiens sichergesiellt werden, 

[0036] Die Kopfdriicke der beiden Teilbereichc der Trennwandkolonne konnen bevorzugt jeweils uber eine Split- 
Rangc-Rcgclung cingcsielll werden. Der Begriff Splii-Range-Regelung bezeichnei in bekannter Weise eine Anordnung, 
wonnch der Dmckreglerausgang gleichzeitig mil der Inertgas- und der Entlufiungsleitung verbunden ist. Der \fentilsiell- 5 
bcrcich dcs Druckreglers isi so geieilL, da6 jeweils nur ein Ventil betatigt wird, d. h. entweder es slronit Inertgas zu oder 
cs wird eniluftet. Dadurch konnen die Inertgasmenge wie auch die mit dem Abluftstrom verbundenen Produktverlusie 
niininiien werden. 

I0037J Zusatziich oder aliemaliv zur Splil-Range-Regelung ist es moglich, die Kopfdriicke in den beiden 'Ifeilbereichen 
, der Trennwandkolonne jeweils iiber die Warmeabfuhrleistung der Kondensatoren am Kopf des zweiien Teilbereichs der lO 
Trennwandkolonne bzw. am Kopf der Extraktivwaschkolonne zu regeln. 

[0038] In einer bevorzugten Verfahrensvariante wird der Kopfdruck im zweiten Teilbereich der Trennwandkolonne 
groBer als ini ersten Bereich der Trennwandkolonne eingestell!^ insbesondere utti 1-100 mbar, besonders bevorzugt urn 
^ 1-30 mbar. Durch diese MaBnahme ist es moglich, auf eine fest eingeschwelBt oder aufwandig abgedichtete Trennwand 
zu verzichten und eine kosiengiinsligere lose Trennwand einzusetzen. Durch das vom zweiten zum ersten Teilbereich der 15 
Trennwandkolonne bin gerichiete Druckgefalle konnen fliissige oder gasformige Leckaigestrorae nur in dieser Richtung 
auftrelen, und sind somil unkritisch fur die Reinheit des am Kopf des zweiten Teilbereichs abgezogenen Wertprodukts 
Roh-l,3-Buiadien. 

[0039] Bevorzugt wird der Kopfdruck des zweiten Teilbereichs der Trennwandkolonne auf einen Wert im Bereich von 

3 7 bar absolute insbesondere von 4-6 bar absolut eingestellt. Dadurch ist es moglich, mit Wasser als Kiihlmittel am 20 

Kopf der Trennwandkolonne zu kondensieren, aufwandigere Kiihlmittel sind nicht erforderlich. 

[00401 Gegensiand der Erfindung ist auch eine Anlage zur Durchflihrung des Verfahrens zur Gewinnung von Roh-1,3- 
Buiadicn durch Exuraktivdesiillation aus einem C4-SchniU mit einem selektiven Losungsmittel mit einer Trennwandko- 
lonne. in der eine Trennwand unter Ausbildung eines ersten Teilbereichs, eines zweiten Teilbereichs sowie eines unteren 
gcnicinsamen Kolonnenbereichs in Kolonnenlangsrichtung angeordnet ist sowie mit einer voigeschalteten Extraktiv- 25 
wuschkulonne. 

10041] In einer bevorzugten Ausfuhrungsform cnthalt die Trennwandkolonne als trcnnwirksamc Einbautcn in samdi- 
chcn Kolonnenbereichen, bis auf den oberhalb der Zufuhrung des zweiten Ix5sungsmittelteilstroms im zweiten Teilbe- 
reich. der mit Boden bestiickt ist^ Fiillkorper oder geordneie Packungen. Altemadv oder zusatziich enthalt die voige- 
schalicie ExtrakUvwaschkolonne bevorzugt oberhalb der Zufuhrung des ersten Losungsmittelteilstroms als trennwirk- 30 
same Einbautcn Boden und unterhalb der Zufiihrung des ersten Losungsmittelteilstroms Fiillkorper oder geordnete Pak- 
kungcn. 

1 0042] Der obere Bereich des zweiten Teilbereichs der Trennwandkolonne, oberhalb der Zufiihrung des zweiten Lo- 
suiigsniiiicltcilstronis muB, wegen der niedrigen Fliissigkeitsbelastung, mit Boden bestiickt sein. Dasselbe gilt fiir den 
i^bcrcn Teilbereich der Extraktivwaschkolonne, oberhalb der Zufuhrung des ersten Losungsmittelteilstroms. 35 
1 0043) Im iibrigen sind sowohl in der Trennwandkolonne als auch in der Extraktivwaschkolonne als bevorzugte trenn- 
wirksainc Einrichtungen Fiillkorper oder geordnete Packungen angeordnet. 

1 0044 1 Aufgrund des hoheren Anteils an Komponenten mit verstarkter Polymerisationsneigung und damit erhohter 
Vcrschiuuizungsgefahr fur die Apparate in den jeweils unteren Bereichen der beiden Teilbereichc der Trennwandkolonne 
werden dori bevorzugt grobere Fiillkorper oder geordnete Packungen gegeniiber den jeweils oberen Bereichen der Teil- 40 
bcrcichc der Trennwandkolonne eingesetzt. 

1 0045 1 Besonders bevorzugt ist eine Anlage mit einer Trennwandkolonne, die im ersten Teilbereich unterhalb der Zu- 
fiihrung dcs C^-Schniiies mit einem Fiillkorperbett mit 23 theoretischen Stufen und oberhalb der Zufiihrung des Q- 
Schniucs mil einem Fiillkorperbett mil 12 theoretischen Stufen, im zweiten Teilbereich oberhalb der Zufiihrung des 
/.uciicn Losungsmittelteilstroms mil 6 prakdschen Boden und unterhalb der Zufuhrung des zweiten Losungsmittelteil- 45 
stroms mil einem Fiillkorperbett mit 30 theoretischen Stufen und im unteren gemeinsamen Kolonnenbereich mit einem 
l-iillkorpcrbcll niit 7 theoredschen Stufen und/oder daB die Exu-aklivwaschkolonne oberhalb der Zufuhrung des zweiten 
LosungsniilicUeilstroms in deren oberen Bereich mit den 6 prakdschen Boden und einem darunter angeordneten Fiillkor- 
pcrhcii mil 15 theoretischen Stufen ausgestattet ist. 

1 0046) Durch die Erfindung wird somit eine Anlage zur Gewinnung von Rob- 1 ,3-Butadien durch Extraktivdestillation 50 
aus einem Ga-Schnilt zur Verfiigung gestellt, fiir die gegeniiber bekannten Anlagen lediglich zwei gegeniiber bislang drei 
Kolonncn erforderlich sind, wobei diese zwei Kolonnen dariiber hinaus mit konstantem Durchmesser iiber die gesamte 
Kolonncnhohc ausgebildci sind. Dadurch sind bei gleicher Kapazitat gegeniiber einer Anlage aus dem Stand der Technik 
liic Invcstiiionskostcn um 10% niedriger. 

1 0047 1 Die Erfindung wird im folgenden anhand einer Z^ichnung erlauterl: 55 
1 004X1 1* >R- ^ zcigi das Schema einer Anlage nach der Erfindung mil der scheniatischen Darstellung der Anordnung der 
Trennwand in der Trennwandkolonne in Fig. la 

1 0049) Fig. 2 das Schema eine Anlage nach dem Stand der Technik. 

1 0050 1 Fig. 1 zeigt schcmatisch eine Anlage nach der Erfindung. In einer Trennwandkolonne TK mit einer in Kolon- 
nenliingsrichiung angeordneten Trennwand T, die die Trennwandkolonne in einen ersten Teilbereich A, einen zweiten 60 
Teilbereich B und einen unteren gemeinsamen Kolonnenbereich C aufteilt, wird in den ersten Teilbereich A ein C4- 
Schnill 1 /.ugcftihrl. Der Kopfstrom 2 auf dem Teilbereich A wird in den unteren Bereich der voigeschalteten ExtrakUv- 
waschkolonne K gclciici. Die Extraktivwaschkolonne K wird mil einem ersten Losungsmittelteilstrom 3, in deren oberen 
licrcich, bcaul'schlagl, es findet eine Gegenstromextraktion siati, wobei ein SumpfstroinV anfalit, der zuriick in den obe- 
ren Bereich des Teilbereichs A der Trennwandkolonne TK gefuhrt wird und ein Kopfstrom 4, der in einem Kondensator 65 
W2 am Kopf der ExtrakiivwaschkolonneK kondensiert wird, wobei ein Teilstrom des Kondensats als Strom 5 erneul auf 
die Extraktivwaschkolonne K aufgegeben und im iibrigen als Strom 6 abgezogen wird. 

10051] Die Trennwandkolonne TK wird in deren zweiten Teilbereich B mit einem zweiten Losungsmittelteilstrom 13 
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beaufschlagt. Aus dem Sumpf der Trennwandkolonne wird ein im unteren gemeinsamen Kolonnenbereich C teilentga- 
sler Strom 17 abgezogen und aus dem zweiten Teiibereich B ein Kopfsirom 14, der im Kondensaior Wl kondensieri 
wird, wobei ein Teilstrom 15 als Rucklauf auf den zweiten Teiibereich B der Trennwandkolonne gegeben und im ubrigen 
als Roh-l,3-Butadien (Strom 16) abgezogen wird. 

[0052] Zur Verdcutlichung der Anordnung der Trennwand T in der Trennwandkolonne TK und der hierdurch gebiide- 
len Teilbereiche in der Trennwandkolonne TK dient die schemalische Darstellung in Fig. la: Die Trennwand T, die in 
Langsrichtung der Trennwandkolonne TK angeordnet ist, teili diese in einen ersten Teiibereich A, einen zweiten Teiibe- 
reich B und einen unteren gemeinsamen Kolonnenbereich C. 

10053J Demgegenuber zeigt Fig. 2 das Schema einer Anlage nach dem Stand der Technik. Dabei tragen gleiche Strome 
wie in Fig. 1 jeweils die gleichen Bezugsziffem. Die drei, die Exiraklivdestillationsanlage bildenden Kolonnen wurden 
mit den Bezugszeichen I bis III bezeichnet. 

Patentanspruche 

1 . Verfahren zur Gewinnung von Roh-1 ,3-Butadien durch Extraktivdesdllation aus einem Q-Schnitt mit einem se- 
lekliven Losungsmitlel, dadurch geicennzeiclmet, daB das Verfahren in einer Trennwandkolonne (TK), in der eine 
Trennwand (T) in Kolonnenlangsrichtung unter Ausbildung eines ersten Teilbereichs (A), eines zweiten Teilbe- 
reichs (B) und eines unteren gemeinsamen Kolonnenbereichs (C) angeordnet und der eine Extraktivwaschkolonnc 

(K) vorgeschaltet ist, durchgetlihrt wird. 

2. Verfahren nach Anspruch 1, dadurch gekennzeichnet, daB 

der C^-Schnitt (1) dem ersten Teiibereich (A), bevorzugt in dessen mittleren Bereich, zugefuhrt wird, 

der Kopfstrom (2) aus dem ersten Teiibereich (A) der Trennwandkolonne (TK) der Extraktivwaschkolonne (K), in 

deren unteren Bereich, zugefiihn wird, 

in der Extraktivwaschkolonne (K) eine Gegenstromextrakdon durch Beaufschlagung mit einem ersten Teilstrom 
des selektiven Losungsmittels im oberen Bereich der Extraktivwaschkolonne (K) durchgefuhrt wird, 
die im selekuven Losungsmiltel weniger als 1,3-BuLadien loshchen Komponenten des Q-Schnittes uber Kopf d cr 
Excraktivwaschkolonnc (K) abgczo ^n (4^ wcrd cn. 

der Sumpfslrom (5) aus der Exlrakuvwaschkolonne (K) in den oberen Bereich des ersten Teilbereichs (A) dcr 
Trennwandkolonne (TK) zuriickgefuhrt wird, 

der Trennwandkolonne (TK) im mitderen Bereich des zweiten Teilbereichs (B) ein zweiter Teilstrom (13) des se- 
lektiven Losungsmittels zugefuhrt wird, 

aus dem Sumpf der Trennwandkolonne (TK) mit den neben 1,3-Butadien im selekdven Losungsmittel besser als 
1,3-Butadien loslichen Komponenten des C4-Schnittes beladenes selektives Losungsmittel (17) abgezogen wird 
und 

das Kopfprodukt (14) aus dem zweiten Teiibereich (B) der Trennwandkolonne (TK) als Roh- 1,3-Butadien abgezo- 
gen wird. 

3. Verfahren nach Anspruch 2, dadurch gekennzeichnet, daB 

die im selektiven Losungsmitlel weniger als 1,3-Butadien loslichen Komponenten des Clj-Schnittes uber Kopf der 
Extraktivwaschkolonne (K) abgezogen (4), in einem Kondensator (W2) kondensiert, ein Teilstrom des Kondensals 
(5) als Rucklauf erneul auf die Extraktivwaschkolonne (K) aufgegeben und das Kondensat im ubrigen (6) abgefuhrt 

wird und/oder daB 

das Kopfprodukt (14) aus dem zweiten Teiibereich (B) der Trennwandkolonne (TK) abgezogen, in einem Konden- 
sator (Wl) am Kopf der Trennwandkolonne (TK) kondensiert, ein Teilstrom des kondensierten Kopfstroms zuriick 
auf den Teiibereich (B) der Trennwandkolonne (TK) gegeben und der kop densierte Kopfstrom im ubriiLen i l6Xals_ 
RoJ>JU3^wtadien abgezogen wird. 

4. Verfahren nach einem der Anspriiche 1 bis 3, dadurch gekennzeichnet, daB der Brudenstrom am unteren Ende 
der Trennwand (T) der Trennwandkolonne (TK) durch geeignete MaBnahmen dergestalt aufgetrennt wird, daB der 
Teilstrom, der in den ersten Teiibereich (A) der Trennwandkolonne (TK) geleitet wird, groBer ist als der Teilstrom, 
der in den zweiten Teiibereich (B) der Trennwandkolonne (TK) geleitet wird. 

5. Verfahren nach einem der Anspriiche 1 bis 4, dadurch gekennzeichnet, daB es in einer Trennwandkolonne (TK) 
mil auBermittig angeordneter Trennwand (T) durchgefiihrt wird. 

6. Verfahren nach Anspruch 5, dadurch gekennzeichnet, daB durch die auBermitrige Anordnung der Trennwand (T) 
das Querschnittsverhalinis des ersten Teilbereichs (A) zum zweiten Teiibereich (B) im Bereich von 8 : 1 bis 1,5 : 1, 
insbesondere bei 2,3 : 1 liegt. 

7. Verfahren nach einem der Anspriiche 4 bis 6, dadurch gekennzeichnet, daB die Aufleilung des Briidenstroms am 
unteren Ende der Trennwand Cn iiber die Hinstellung der Warmeabfuhrungsleislung des Kondensators (Wl) am 
Kopf des zweiten Teilbereichs (B) der Trennwandkolonne (TK) erfolgi. 

8. Verfahren nach einem der Anspruche 1 bis 7, dadurch gekennzeichnet, daB die Drucke am oberen Ende der Teil- 
bereiche (A) und (B) jeweils getrennt regelbar sind. 

9. Verfahren nach Anspruch 8, dadurch gekennzeichnet, daB die Kopfdriicke der beiden Teilbereiche (A) und (B) 
der Trennwandkolonne (TK) jeweils uber eine Split-ran ge-Regelung eingestellt werden. 

10. Verfahren nach einem der Anspruche 1 bis 9, dadurch gekennzeichnet, daB die Kopfdrucke in den beiden Teil- 
bereichen (A) und (B) der Trennwandkolonne (TK) jeweils iiber die Warmeabfuhrleistung der Kondensatoren (Wl) 

und (W2) geregelt werden. 

1 1 . Verfahren nach einem der Anspruche 1 bis 10, dadurch gekennzeichnet, daB der Kopfdruck im Teiibereich (B) 
der Trennwandkolonne (TK) groBer ist als der Kopfdruck im Teiibereich (A) der Trennwandkolonne (TK), insbe- 
sondere um 1 bis 100 mbar, besonders bevorzugt um 1 bis 30 mbar. 

1 2. Verfahren nach einem der Anspruche 1 bis 1 1 , dadurch gekennzeichnet, daB der Kopfdruck des Teilbereichs (B) 
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der Trennwandkolonne (TK) aul^^Ri Wert im Bereich von 3 bis 7 bar absolut, insbeso^^^von 4 bis 6 bar abso- 
luu eingesiellt wird. 

13. Anlage zur Durchfuhrung des Verfahrens nach einem der Anspriiche 1 bis 12, mil einer Trennwandkolonne 
(TK), in der Trennwand (T) unter Ausbiidung eines ersten Teilbereichs (A), eines zweiten Teilbereichs (B) sowie ei- 

nes unleren geineinsainen Kolonnenbereichs (C) in KolonnenlangsrichTung angeordnet ist, sowie mit einer voige- 5 
schalleien Extraktivwaschkolonne (K). 

14. Anlage nach Anspruch 13, dadurch gekennzeichnei, daB die Trennwandkolonne (TK) als trennwirksame Ein- 
baulen in samtlichen Kolonnenbereichen, bis auf den Bereich oberhalb der Zufiihrung des zweiten Losungsmitlel- 
teilsiroms (13) im zweiten Teilbereich (B), der mit Boden bestiicki ist, Fullkorper oder geordnete Packungen enthalt 
und/oder daB die vorgeschaltete Exirakiivwaschkolonne (K) oberhalb der Zufuhrung des ersten Losungsmittelteii- lO 
stroms (3) als trennwirksame Einbauten Boden und unterhalb der Zufiihrung des ersten Losungsniittelteilstroms (3) 
Fullkorper oder geordnete Packungen enthalt. 

15. Anlage nach Anspruch 13 oder 14, dadurch gekenn/eichnet, daB im unteren gemeinsamen Kolonnen bereich 
(C) sowie in den unteren Bereichen der Teilbereiche (A) und (B) der Trennwandkolonne (TK) grobere Fullkorper 
oder geordnete Packungen eingesetzt werden gegeniiber den oberen Bereichen der Teilbereiche (A) und (B) der 15 
Trennwandkolonne (TK). 

16. Anlage nach einem der Anspriiche 13 bis 15, dadurch gekennzeichnet, daB die Trennwandkolonne (TK) im er- 
sten Teilbereich (A) unterhalb der Zufuhrung des C4-Schnittes mit einem FUllkdrperbeti mit 23 theoreiischen Stufen 
und oberhalb der Zufuhrung des C4-Schnittes mit einem Fiillkorpcrbett mit 12 theoretischen Stufen, im zweiten 
Teilbereich (B) oberhalb der Zufuhrung des zweiten Losungsmittelteilstroms (13) mit 6 praktischen Boden und un- 20 
terhalb der Zufuhrung des zweiten Losungsmittelteilstroms (13) mit einem Fullkorperbett mit 30 theoretischen Stu- 
fen und im unteren gemeinsamen Kolonnenbereich (C) mit einem Fullkorperbett mit 7 theoretischen Stufen und/ 
oder daB die Extraktivwaschkolonne (K) oberhalb der Zufuhrung des ersten Losungsmittelteilstroms (3) in deren 
oberen Bereich mit den 6 praktischen Boden und einem darunter angeordneten Fullkorperbett mit 15 theoretischen 
Stufen ausgestattet ist. 25 
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